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1  Domaine  d'application 

La  presente  norme  decrit  les  methodes  d'essai  permettant  de  qualifier  la  reactivite  d'un  granulat  et  d'en  affirmer 
de  fagon  certaine  le  caractere  non  reactif.  Parmi  celles  ci,  il  existe  des  methodes  rapides  capables  de  donner  un 
resultat  en  une  semaine,  cet  avantage  etant  compense  par  une  severite  excessive.  Ces  methodes,  associees  a 
la  petrographie,  autorisent  un  classement  en  :  Non  Reactif  (NR),  Potentiellement  Reactif  (PR),  Potentiellement 
Reactif  a  effet  de  Pessimum  (PRP)  selon  des  criteres  specifies  dans  le  fascicule  de  documentation  FD  P  18-542. 
Les  definitions  de  ces  termes  sont  donnees  a  I'article  4  de  ce  document. 

Ces  methodes  qualifient  avec  certitude  la  Non  Reactivite  d'un  granulat  mais  du  fait  de  leur  agressivite,  elles  ne 
peuvent  qualifier  avec  certitude  la  reactivite  d'un  materiau. 

Les  procedures  operatoires  qui  repondent  a  ce  critere  de  rapidite  constituent  un  crible  satisfaisant  et  sont  pour 
cela  appelees  essais  cribles. 

Ces  essais  sont  presentes  a  I'article  5  du  present  document.  Cet  article  decrit  une  methode  de  reference 
(article  5.1)  et  deux  variantes  (article  5.2  et  article  5.3  ^). 

Ces  procedures  sont  considerees  comme  donnant  des  resultats  equivalents  mais  en  cas  de  litige,  seule  la 
methode  de  reference  fera  foi. 

Un  essai  a  long  terme  est  egalement  decrit  a  I'article  6.  Cette  methode  qualifie  avec  certitude  la  reactivite  des  gra- 
nulats  vis-a-vis  des  alcalins. 


2  References  normatives 

NF  EN  197-1,  Ciment —  Partie  1  :  Composition,  specifications  et  criteres  de  conformite  des  ciments  courants 
(indice  de  classement :  P  1 5-1 01  -1 ). 

NF  EN  1 96-1 ,  Methodes  d’essais  des  ciments  —  Partie  1  :  Determination  des  resistances  mecaniques  (indice  de 
classement :  P  15-471). 

NF  EN  1 96-2,  Methodes  d’essais  des  ciments  —  Partie  2 :  Analyse  chimique  des  ciments  (indice  de  classement : 
P  15-472). 

N  F  EN  1 96-3 ,  Methodes  d’essais  des  ciments  —  Partie  3 :  Determination  du  temps  de  prise  et  de  la  stability  (i  ndice 
de  classement :  P  15-473). 

NF  EN  1 96-21 ,  Methodes  d’essais  des  ciments  —  Partie  21  :  Determination  de  la  teneur  en  chlorures,  en  dioxyde 
de  carbone  et  en  alcalis  dans  les  ciments  (indice  de  classement :  P  15-478). 

NF  EN  1 2620,  Granulats  pour  beton  (indice  de  classement :  P  1 8-601 ). 

NF  EN  932-1 ,  Essais  pour  determiner  les  proprietes  generates  des  granulats  —  Partie  1 :  Methodes  d’echantillon- 
nage  (indice  de  classement :  P  18-621-1). 


1 )  La  methode  decrite  en  5.3  est  basee  sur  la  mesure  de  la  solubilite  de  la  silice  en  milieu  alcalin.  Elle  peut,  sous 
certaines  conditions,  apporter  des  informations  interessantes  sur  la  reactivite  du  materiau.  Elle  pourra  etre 
mise  en  oeuvre  tors  de  travaux  de  recherche  sur  les  causes  de  la  reactivite. 


NM  10.1.279 


4 


NF  EN  932-2,  Essais  pour  determiner  les  proprietes  generates  des  granulats  —  Partie  2 :  Methodes  de  reduction 
d’un  echantillon  de  laboratoire  (indice  de  classement :  P  1 8-621  -2). 

NF  EN  12350-2,  Essai  pour  beton  frais  —  Partie  2 :  Essai  d’affaissement  (indice  de  classement  :  P  18-439). 

NF  EN  1 2350-7,  Essais  pour  beton  frais  —  Partie  7 :  Teneur  en  air  —  Methode  de  la  compressibility  (indice  de 
classement :  P  18-443). 

NF  EN  1 2390-1 ,  Essai  pour  beton  durci  —  Partie  1  :  Forme,  dimensions  et  autres  exigences  relatives  aux  eprou- 
vettes  et  aux  moules  (indice  de  classement :  P  18-430). 

NF  P  1 5-433,  Methodes  d'essais  des  ciments  —  Determination  du  retrait  et  du  gonflement. 

NF  P  1 8-353,  Adjuvants  pour  betons,  mortiers  et  coulis  —  Mesure  du  pourcentage  d’airoccius  dans  un  beton  frais 
a  I’aerometre  a  beton. 

NF  P  1 8-451 ,  Betons  —  Essai  d’affaissement. 

XP  P  18-540,  Granulats  —  Definitions,  conformite,  specifications. 

FD  P  1 8-542,  Granulats  nature  Is  cou  rants  pour  betons  hydrauliques  —  Criteres  de  qualification  des  granulats  vis- 
a-vis  de  I’alcali-reaction. 


3  Generalites 

On  designe  par  alcali-reaction  un  ensemble  de  reactions  chimiques  ou  interviennent : 

—  d’une  part  certaines  formes  de  silice  ou  de  silicates,  pouvant  etre  presentes  dans  les  granulats, 

—  d’autre  part,  les  alcalins  presents  dans  la  solution  interstitielle  du  beton. 

Sous  certaines  conditions  et  notamment  en  presence  d’eau  et  en  I'absence  de  precautions  particulieres,  ces  reac¬ 
tions  peuvent  conduire  a  des  desordres. 

Le  risque  de  desordres  depend  du  comportement  de  I’ensemble  du  squelette  granulaire.  Aussi,  pour  prevenir  ce 
risque,  il  est  necessaire  que  les  essais  qualifient  soit  separement  la  fraction  sable  et  la  fraction  gravillon,  soit  glo- 
balement  la  total ite  du  melange  granulaire  entrant  dans  la  composition  du  beton. 

La  quantification  des  fines  ne  fait  I’objet  d’aucun  test  specifique  lorsqu'elles  constituent  un  element  utilise  separe¬ 
ment  des  sables. 

La  qualification  de  ces  dernieres  peut  etre  realisee  a  I’aide  de  I’essai  decrit  en  5.3  sous  reserve  que  les  restrictions 
relatives  a  la  presence  d’alumine  et  de  carbonate  soient  levees. 


4  Definitions 

La  prevention  des  desordres  dus  a  I'alcali  reaction  necessite  que  les  granulats  soient  classes  soit : 


4.1  Qu’est  ce  qu’un  granulat  NR  ? 

Comme  «non  reactifs».  Un  granulat  est  qualifie  de  non  reactif  (NR)  lorsque  I'essai  de  qualification  des  gonflements 
eventuels  qu'il  genere  restent  inferieurs  au  seuil  fixe  pour  I'essai  realise. 


4.2  Qu’est  ce  qu’un  granulat  PR  ? 

Comme  «potentiellement  reactifs».  Un  granulat  est  qualifie  de  potentiellement  reactif  PR  lorsque  les  gonflements 
qu'il  genere  depassent  le  seuil  de  reactivite  fixe  pour  I'essai  de  qualification  mis  en  oeuvre. 
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4.3  Qu’est  ce  qu’un  granulat  PRP  ? 

Enfin  comme  «potentiellement  reactifs  a  effet  de  pessimum»  (PRP).  Cette  derniere  qualification  est  subordonnee 
a  la  presence  de  certaines  especes  minerales  siliceuses  facilement  solubles  en  milieu  alcalin.  Dans  ce  cas,  le  risque 
d'expansion  n'existe  que  lorsque  ces  especes  sont  en  proportions  voisines  d'une  certaine  plage  de  ces  materiaux. 

Pour  obtenir  la  qualification  d'un  granulat,  on  procedera  soit  a  un  essai  rapide  dit  aussi  essai  crible,  soit  a  un  essai 
long  dit  essai  a  long  terme. 


4.4  Essai  crible 

On  appelle  essai  crible  un  essai  qui  qualifie  avec  certitude  la  non  reactivite  d'un  granulat,  mais  I'acceleration  impo- 
see  par  la  procedure  operatoire  se  traduit  par  une  forte  agressivite  vis-a-vis  du  materiau.  De  ce  fait,  la  reactivite 
reelle,  telle  qu'elle  pourra  se  developper  dans  le  beton  peut  etre  surestimee.  Selon  les  resultats  de  I'essai  crible, 
la  qualification  peut  etre  : 

—  NR  si  le  resultat  est  NR  ; 

—  PRP  si  le  resultat  est  PRP  precise  par  I’essai  a  long  terme. 


4.5  Essai  a  long  terme 

On  appelle  essai  a  long  terme,  un  essai  dont  la  duree  sera  de  plusieurs  mois.  La  procedure  operatoire  telle  qu'elle 
est  presentee  a  I'article  6  permet  de  qualifier  avec  certitude  la  reactivite  d'un  granulat.  Dans  tous  les  cas,  la  qua¬ 
lification  obtenue  avec  cette  procedure  operatoire  doit  etre  preferee  a  celle  issue  de  I'essai  crible. 


5  Essais  cribles 

Les  potentiates  d'expansion  des  granulats  au  contact  des  alcalins  sont  determinees  par  la  mesure  de  variations 
dimensionnelles  dans  un  essai  de  gonflement  d'eprouvettes  de  mortier  apres  autoclavage  pendant  5  h  a  la  tem¬ 
perature  de  127  'C  et  a  la  pression  relative  de  0,15  MPa  en  milieu  suralcalinise. 

5.1  Essai  sur  mortier  par  autoclavage:  methode  de  reference 

5.1.1  Principe 

Le  critere  de  non  reactivite  est  fixe  a  une  expansion  inferieure  a  0,15  %  sur  la  moyenne  de  trois  eprouvettes. 

Cet  essai  permet  de  qualifier  un  materiau  dans  I’une  des  trois  classes  NR,  PR,  PRP. 

5.1.2  Appareiilage 

5.1 .2.1  Appareiilage  d'usage  courant 

Concasseur  a  machoires  de  laboratoire  permettant  d'obtenir  un  sable  <  5  mm. 

Tamis  normalises  de  0,16  mm  —  0,315  mm  —  0,63  mm  —  1 ,25  mm  —  2,5  mm  —  5  mm  avec  fond  et  couvercle. 
Malaxeur  (NF  EN  196-1). 

Balance  dont  la  portee  limite  est  compatible  avec  les  masses  a  peser  et  permettant  de  faire  toutes  les  pesees 
avec  une  precision  relative  de  0,1  %. 

Chronometre  au  1/1 0e  s. 

Etuve  ventilee  reglee  a  (80  ±  5)  °C. 

Moules  pour  trois  eprouvettes  prismatiques  40  mm  x  40  mm  x  1 60  mm  avec  plots  en  acier  inoxydable,  hausse  de 
moule  pour  le  remplissage,  deux  spatules  (petite  et  grande)  et  une  regie  metallique  pour  I'etalement  et  le  lissage 
du  mortier  (NF  EN  1 96-1 ,  paragraphe  4.5). 
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5. 1.2.2  Appareillage  specif ique 

Dispositif  avec  comparateur  pour  la  mesure  de  la  longueur  des  eprouvettes  avec  une  precision  de  0,001  mm  et 
barreau  etalon  en  Invar  de  (1 60  ±  0,8)  mm  (Figure  1 ). 


Figure  1  —  Schema  de  I’appareil  de  mesure  de  gonflement 

Plaque  de  protection  avec  joint  d'etancheite. 

Appareils  a  chocs  (NF  EN  1 96-1 ). 

Armoire  d’humidite  relative. 

Autoclave  de  capacite  20  I  (hauteur  minimale  de  la  cuve  25  cm)  de  puissance  de  chauffage  modulable,  reglee  a 
la  pression  relative  de  (0,15  ±  0,01 )  MPa  et  a  la  temperature  de  (127  ±  2)  °C. 


5.1.3  Reactifs  et  materiaux 

Solution  de  soude  de  concentration  connue  (2,5  N). 

Eau  demineralisee  Ciment  Portland  CEM  I  42,5  N  ou  R  ou  52,5  N  ou  R,  conforme  a  la  norme  NF  EN  197-1,  avec 
une  teneur  en  equivalent  Na20  (Na20  +  0,558  %  K20)  comprise  entre  0,6  %  et  1,0  %.  Les  alcalins  sont  doses 
selon  les  modes  operatoires  de  la  norme  NF  EN  1 96-21 .  Le  ciment  doit  avoir  une  teneur  en  MgO,  mesuree  selon 
la  norme  NF  EN  196-2,  inferieure  a  2  %.  II  doit  presenter  une  expansion  inferieure  a  1,0  mm,  mesuree  selon  la 
norme  NF  EN  1 96-3. 

Sable  : 

Pour  la  realisation  de  I’essai,  il  convient  de  preparer  un  sable  de  granularity  0,1 60  mm  -  5  mm  par  echantillonnage 
ou  s'il  a  lieu  par  concassage,  suivant  la  norme  NF  EN  932-2.  Apres  lavage  et  sechage  a  (80  ±  5)  °C,  le  sable  est 
recompose  conformement  au  tableau  ci  apres  : 

Trois  melanges  sont  prepares  de  maniere  a  obtenirdes  mortiers  a  differents  rapports  «Ciment/granulat»  (C/G)  : 

—  melange  1  :  C/G  =  0,5  ; 

—  melange  2  :  C/G  =  1,25  ; 

—  melange  3  :  C/G  =  2,5. 
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Les  pourcentages  en  masse  de  chaque  classe  granulaire  sont  conserves,  ce  qui  se  traduit  par  le  tableau  suivant : 


Classe  granulaire 

% 

C/G  =  0,5 

Masse  en  g 

C/G  =  1,25 

Masse  en  g 

C/G  =  2,5 

Masse  en  g 

0,160/0,315 

10 

120 

72 

44 

0,315/0,63 

10 

120 

72 

44 

0,63/1,25 

25 

300 

180 

110 

1 ,25/2,5 

25 

300 

180 

110 

2,5/5 

30 

360 

216 

132 

TOTAL 

100 

1  200 

720 

440 

Gravillons  : 

Pour  la  realisation  de  I’essai,  il  convient  de  les  broyer  prealablement  jusqu’a  I’obtention  d’un  sable  0/5  mm. 

Melanges  granulaires  :  dans  le  cas  des  melanges  granulaires  a  plusieurs  coupures,  il  est  imperatif  de  tenir  compte 
du  rapport  Gravillon/Sable  de  la  formule  etudiee. 

La  formule  generale  retenue  pour  la  determination  des  masses  individuelles  de  chaque  granulat  dans  une  classe 
est : 

MGi  =  %  Gix  MTCi 
ou  : 

MGi  est  la  masse  granulat  / ; 

%  Gi  est  le  pourcentage  en  masse  de  granulat  G/'dans  la  formule  etudiee  ; 

MTCi  est  la  masse  totale  sable  dans  la  classe  granulaire  /'. 

La  masse  minimale  de  sable  requise  pour  I'essai  est  de  1 ,5  kg. 

5.1.4  Execution  de  I'essai 

Un  seul  ou  trois  melanges  seront  prepares  de  maniere  a  obtenir  des  mortiers  de  rapport  C/G,  respectivement 
egaux  a  0,5,  1 ,25  et  2,5. 

Remarque  : 

Lorsque  I’analyse  petrographique  exclut  la  possibilite  de  qualification  PRP,  il  est  possible  de  ne  realiser  I’essai 
qu’au  seul  rapport  C/G  =  0,5. 


Qualification 

NR,  PR  ou  PRP 

Rapport  C/G 

0,5 

1,25 

2,5 

Sable  (g) 

1  200  ±  4 

720  ±3 

440  ±2 

Ciment  (g) 

600  ±2 

900  ±3 

1  100  ±4 

Volume  d'eau  de  gachage  sodee  (ml) 

300  ±1 

450  ±  1 

550  ±  1 

Qualification 

NR,  PR 
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Le  malaxage  du  mortier  est  effectue  selon  la  norme  NF  EN  196-1  : 

—  verser  I'eau  contenant  I'ajout  NaOH,  dans  le  recipient  et  introduire  le  ciment ; 

—  mettre  alors  immediatement  le  malaxeur  en  marche  a  petite  vitesse  et  apres  30  s  introduire  regulierement  tout 
le  sable  (pendant  les  30  s  suivantes).  Lorsqu'il  est  fait  usage  de  fractions  de  sable  separees,  ajouter  succes- 
sivement  les  quantites  specifies  de  chaque  fraction  en  commengant  par  la  plus  grosse.  Mettre  le  malaxeur  a 
sa  vitesse  la  plus  grande  et  continuer  a  melanger  pendant  30  s  supplementaires  ; 

—  arreter  le  malaxeur  pendant  1  min  30  s.  Pendant  les  15  premieres  secondes,  enlever  au  moyen  d'une  raclette 
en  caoutchouc  tout  le  mortier  adherent  aux  parois  et  au  fond  du  recipient  en  le  repoussant  vers  le  milieu  de 
celui-ci  ; 

—  reprendre  ensuite  le  malaxage  a  grande  vitesse  pendant  60  s. 

La  duree  des  diverses  periodes  de  malaxage  doit  etre  observee  avec  une  precision  de  ±  1  s. 

L’alcalinite  requise  est  obtenue  par  ajout  de  NaOH  dans  I'eau  de  gachage  de  fagon  a  avoir  4,0  % 
d'equivalent  Na20  par  rapport  a  la  masse  de  ciment. 

Preparation  des  eprouvettes  d'essai 

Utiliser  les  moules  pour  trois  eprouvettes  prismatiques  de  40  mm  x  40  mm  x  160  mm  munis  a  chaque  extremite 
des  plots  en  acier  inoxydable,  destines  a  la  mesure  des  variations  dimensionnelles.  La  longueur  de  base  L0  entre 
les  plots  est  de  (160  ±  0,5)  mm. 

Le  moulage  des  eprouvettes  est  effectue  immediatement  apres  la  preparation  du  mortier,  selon  la 
norme  NF  EN  196-1  : 

a)  le  moule  et  sa  hausse  fermement  fixes  sur  la  table  a  chocs,  introduire  en  une  ou  plusieurs  fois  avec  une  cuillere 
la  premiere  de  deux  couches  de  mortier  (chacune  representant  a  peu  pres  300  g)  dans  chaque  compartiment 
du  moule,  directement  a  partir  du  recipient  de  malaxage  ; 

b)  etaler  la  couche  uniformement  en  utilisant  la  plus  grande  spatule  qui  doit  etre  tenue  verticalement,  ses  epau- 
lements  en  contact  avec  la  partie  superieure  de  la  hausse  et  la  tirer  une  fois  dans  chaque  direction  le  long  de 
chaque  compartiment  du  moule  ; 

c)  tasser  la  premiere  couche  de  mortier  en  executant  60  chocs  ; 

d)  introduire  la  seconde  couche  de  mortier,  niveler  avec  la  petite  spatule  et  tasser  a  nouveau  en 
executant  60  chocs  ; 

e)  retirer  avec  precaution  le  moule  de  la  table  a  chocs  et  oter  la  hausse  ; 

f)  enlever  immediatement  I'exces  de  mortier  avec  la  regie  metallique  posee  de  chant,  animee  de  lents  mouve- 
ments  transversaux  de  va-et-vient,  une  fois  dans  chaque  direction  ; 

g)  lisser  la  surface  des  eprouvettes  en  utilisant  la  meme  regie  tenue  presque  a  plat. 

Conservation  des  eprouvettes 

Recouvrir  le  moule  par  la  plaque  de  protection. 

Placer  rapidement  le  moule  convenablement  identifie  sur  un  support  horizontal,  dans  I'armoire  d'humidite  relative 
90  %  et  de  temperature  de  (20  ±  1)  °C  et  maintenir  dans  ces  conditions  jusqu'au  demoulage. 

Demouler  les  eprouvettes  (24  ±  2)  h  apres  le  gachage. 

Immerger  les  eprouvettes  convenablement  identifies  et  espacees  d'au  moins  5  mm,  dans  de  I'eau  chimiquement 
potable  a  (20  ±  1)  qC,  jusqu'a  I'essai  d'autoclavage. 

Mesures  et  procedure  d'autoclavage 

Retirer  les  eprouvettes  de  I'eau  a  48  h  ±  30  min  apres  le  gachage  et  mesurer  aussitot  la  longueur  initiale 
L0 j  (/'  =  1 , 2,  3)  avec  une  precision  de  ±  0,001  mm,  dans  une  piece  regulee  a  (20  ±  1 )  °C. 

Placer  les  eprouvettes  dans  I'autoclave,  en  position  verticale,  espacees  d'au  moins  10  mm.  Remplir  I'autoclave 
d'eau  chimiquement  potable  a  (20  ±  1 )  °C,  de  fagon  que  les  eprouvettes  puissent  etre  recouvertes  de  (30  ±  5)  mm 
d'eau.  Fermer  le  couvercle. 
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Regler  la  puissance  de  chauffage  de  I'autoclave,  de  fagon  que  le  seuil  de  0,15  MPa  de  pression  relative  et 
de  127  °C  soit  atteint  1  h  ±  10  min  apres  la  mise  en  marche.  Maintenir  la  pression  relative  de  (0,15  ±  0,01)  MPa 
et  la  temperature  de  (1 27  ±  2)  pendant  5  h  ±  1 0  min. 

A  la  fin  de  I'autoclavage,  arreter  le  chauffage  et  regler  I'ouverture  de  la  soupape  de  detente  de  fagon  a  faire  revenir 
la  pression  atmospherique  (0  MPa  de  pression  relative)  en  15  min  environ. 

Laisser  refroidir  les  eprouvettes  dans  I'autoclave  ou  dans  un  recipient  approprie,  en  les  gardant  constamment  en 
immersion  dans  I'eau  qui  a  servi  pour  I'autoclavage  dans  une  piece  regulee  a  (20  ±  1)  °C. 

Mesurer  les  longueurs  finales  des  eprouvettes  L ;  (/  = 1 , 2,  3)  (18  ±  1)  h  apres  la  fin  de  I'autoclavage,  des  leur  sortie 
de  I'eau,  dans  une  piece  regulee  a  (20  ±  1 )  °C,  en  s'assurant  du  refroidissement  complet  du  mortier  a  (20  ±  2)  °C. 


5.1.5  Expression  des  resultats 

Calculer  la  deformation  relative  (/'  =  1,  2,  3)  sur  chaque  eprouvette  en  prenant  comme  longueur  de  base 
Lq  =  160  mm. 

Le  resultat,  exprime  en  pourcentage,  est  la  moyenne  arithmetique  des  £j. 

La  deformation  relative  de  chaque  eprouvette  ne  doit  pas  s'ecarter  de  ±  15  %  de  la  moyenne. 


5.2  Essai  sur  micro  mortier :  variante 
5.2.1  Principe 

La  reactivite  potentielle  des  granulats  vis-a-vis  des  alcalis  du  beton  est  mesuree  par  des  essais  de  gonflement 
d'eprouvettes  de  mortier  soumises  a  des  cures  successives  dans  la  vapeur  d'eau,  puis  a  I'autoclave  a  1 50  °C  dans 
une  solution  de  potasse. 


5.2.2  Appareillage 

5. 2. 2.1  Appareillage  d'usage  courant 

Tamis  normalises  0,16  mm  et  0,63  mm,  avec  fond  et  couvercle. 

Broyeur  permettant  d'obtenir  un  sable  0,16  mm  -  0,63  mm. 

Malaxeur  a  mortier  selon  la  norme  NF  EN  1 96-1 . 

Etuve  ventilee,  regulee  a  (150  ±  2)  °C. 

Balance  dont  la  portee  limite  est  compatible  avec  la  masse  a  peser  et  ayant  une  precision  relative  de  0,1  %. 

Comparateur  au  1/1  000  mm  (ou  de  preference  palpeur  de  mesures  incremental),  avec  embout  spherique  de  dia- 
metre  5  mm,  monte  sur  un  support  de  mesures  muni  a  sa  base  d'un  embout  spherique  de  diametre  5  mm  centre 
par  rapport  a  la  pointe  du  palpeur  ou  comparateur. 

Tournevis,  pipette,  marqueur  noir  indelebile  resistant  aux  solutions  alcalines  a  150  °C.  Armoire  humide 
(>  95  %  HR)  regulee  a  (20  ±  2)  °C,  selon  la  norme  NF  EN  1 96-1 . 

Une  regie  d'arasage. 

Enceinte  de  conservation  a  humidite  relative  egale  a  100  %  a  (20  ±  2)  °C  (par  exemple  dessiccateur,  dont  I'ele- 
ment  dessechant  a  ete  remplace  par  un  fond  d'eau). 

Table  a  chocs,  conforme  a  celle  decrite  dans  la  norme  NF  EN  196-1 . 
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5.2. 2.2  Appareillage  specifique 

Recipients  en  acier  inoxydable,  de  capacite  de  70  ml  a  150  ml,  pouvant  etre  bouches  hermetiquement  et  supporter 
une  temperature  de  1 50  °C. 

Adaptation  du  malaxeur  type  NF  EN  1 96-1  selon  les  figures  2  et  3  :  bol  permettant  des  gachees  de  150  g  environ, 
palette  a  mouvement  planetaire. 


Legende 

1  Corps 

2  Pignon 

3  Roulement 

4  Arbre 

5  Roulement 

6  Pignon 

7  Roulement 

8  Roulement 


1 

2 

3 

U 

5 

6 
7 


9 

10 
11 
12 
13 

V* 

15 


9  Couvercle 

10  Chapeau 

1 1  Axe 

12  Embout 

13  Support  agitateur 

14  Agitateur 

15  Pot 


Figure  2  —  Mini-malaxeur 
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Dimensions  en  millimetres 


0  120 


NOTE  Le  malaxeur  type  NF  EN  196-1  non  modifie  peut  etre  utilise  en  alternative,  a  condition  de  realiser  des  gachees 
de  900  g  environ. 

Moules  demontables  en  materiau  autolubrifiant  tel  que  PVC  (a  utiliser  sans  huile)  et  ne  presentant  pas  de 
sensibilite  aux  agents  alcalins,  permettant  la  confection  de  quatre  eprouvettes  parallelepipediques  de  dimensions 
(1 0  x  1 0  x  40)  mm  ±  0,5  mm.  Les  logements  prevus  pour  recevoir  le  mortier  sont  equipes  d'inserts  en  acier  inoxy- 
dable,  visses  par  I'exterieur  et  positionnes  au  centre  des  faces  de  section  carree.  Ces  pieces  sont  bloquees  en 
position.  Les  plans  des  moules  et  inserts  sont  donnes  sur  les  figures  4  et  5. 
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Dimensions  en  millimetres 


Legende 

1  Portee  conique  pour  contact  avec  bille  du  comparateur 

2  Saignee  permettant  le  bon  accrochage  de  la  pate  de  ciment 

3  Filetage  servant  a  la  fixation  de  I’insert  sur  la  paroi  du  moule 

Figure  5  —  Insert  6  pans  4/plats  en  acier  inoxydable 

Couvercles  de  moules  rectangulaires  de  (100  x  180)  mm,  d'epaisseur  8  mm,  en  matiere  plastique,  maintenus  a 
une  distance  de  5  mm  de  la  surface. 

Porte-eprouvettes  en  materiau  resistant  aux  solutions  alcalines  a  haute  temperature  (type  polymere  fluore),  per¬ 
mettant  de  maintenir  quatre  eprouvettes  en  position  verticale  et  sans  contact  entre  elles  a  I'interieur  des  recipients 
en  acier  inoxydable. 

Ballon  a  col  large,  muni  d'un  systeme  permettant  de  positionner  les  eprouvettes  sans  contact  entre  elles,  ni  avec 
les  parois,  verticalement  au-dessus  d'eau  en  ebullition. 

Refrigerant  a  boules  et  systeme  permettant  de  recycler  dans  le  ballon  I'eau  de  condensation  sans  qu'elle  ne  coule 
sur  les  eprouvettes. 

Une  reference  de  mesure  :  piece  en  invar,  de  longueur  L  =  (40  ±  0,05)  mm,  et  aux  extremites  adaptees  a  I'embout 
du  palpeur  et  du  support  de  mesures. 


5.2.3  Reactifs  et  materiaux 

5.2.3. 1  Produits  utilises 

Solution  de  potasse  (qualite  pour  analyses)  a  10  %. 

Soude  :  solution  a  2  mol/kg  de  solution,  soit  80  g  NaOH/kg  de  solution. 

Soude  en  pastilles  (qualite  pour  analyses). 

Eau  demineralisee. 

Ciment  CEM  1  (NF  EN  1 97-1 )  de  teneur  en  equivalent  Na20(%  NaO  +  0,658  %  K20)  comprise  entre  0,6  %  et  1  % 
et  de  teneur  en  MgO  inferieure  a  2  %. 

5. 2. 3. 2  Materiau  soumis  a  I'essai 

L'echantillon  est  prepare  suivant  les  prescriptions  de  la  norme  NF  EN  932-2. 

La  masse  necessaire  pour  effectuer  I'essai  est  de  3  kg  avec  le  mini-malaxeur  ou  de  5  kg  avec  le  malaxeur  stan¬ 
dard.  Le  materiau  peut  etre  un  produit  classe,  livre  par  la  carriere  ou  un  echantillon  de  roche. 

Le  materiau  soumis  a  I'essai  est  un  sable  0,1 6  mm  -  0,63  mm,  obtenu  par  broyage  jusqu'a  refus  nul  a  0,63  mm. 

Obtention  du  sable  0,16  mm  -  0,63  mm. 

Tamiser  sous  eau  les  elements  obtenus,  conserver  la  classe  granulaire  0,160  mm/0,630  mm.  Secher  cette 
fraction  a  (80  ±5)  qC  et  I'homogeneiser  ensuite. 
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Peser  trois  prises  d'essai  de  granulat  sec  (en  grammes)  : 


Masse  0,160  mm/0,630  mm 

Masse  0,160  mm/0,630  mm 

Malaxeur  NF  EN  196-1  modifie 

Malaxeur  NF  EN  196-1  non  modifie 

(g) 

(g) 

Pi 

10  ±0,05 

60  ±0,1 

p2 

10  ±0,05 

96  ±0,1 

p3 

40  ±  0,05 

240  ±  0,5 

Confection  de  mortier 

Trois  melanges  sont  prepares,  de  maniere  a  obtenir  des  mortiers  de  rapport  ciment/granulat  (C/G),  respective- 
ment  egaux  a  2,  5  et  1 0. 

Les  masses  (en  grammes)  des  constituants  selon  le  rapport  C/G  et  le  type  de  malaxeur  sont : 

Utilisation  du  mini-malaxeur 


Melange 

1 

2 

3 

C/G 

2 

5 

10 

Ciment  (g) 

80  ±0,1 

80  ±0,1 

1 00  ±  0,1 

Solution  de  soude  *)  (g) 

24  ±0,05 

24  ±0,05 

30  ±0,05 

Granulat  (g) 

40  ±0,05 

16  ±0,05 

10  ±0,05 

*)  La  quantite  de  soude  Q  NaOH  a  peser  avec  une  precision  de  0,05  g  est  calculee  de  fagon  a 
obtenir  une  concentration  en  Na20  equivalent  final  de  1,5  %  dans  le  ciment  par  la  formule  donnee 
en  6.3. 1. 

Utilisation  du  malaxeur  non  modifie 


Melange 

1 

2 

3 

C/G 

2 

5 

10 

Ciment  (g) 

480  ±  1 

480  ±  1 

600  ±  1 

Solution  de  soude  **  (g) 

144  ±0,1 

144  ±0,1 

180  ±  0,1 

Granulat  (g) 

240  ±0,5 

96  ±0,1 

60  ±0,05 

*)  La  quantite  de  soude  Q  NaOH  a  peser  avec  une  precision  de  0,05  g  est  calculee  de  fagon  a 
obtenir  une  concentration  en  Na20  equivalent  final  de  1,5  %  dans  le  ciment  par  la  formule  donnee 
en  6.3.2. 
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5.2.4  Execution  de  I'essai 
Gachage 

Introduire  le  ciment  et  le  granulat  pour  le  melange  1  dans  le  bol  du  malaxeur  et  melanger  a  petite  vitesse 
durant  1  min.  Les  vitesses  mentionnees  sont  identiques  a  celles  de  la  norme  NF  EN  1 96-1 .  Ajouter  la  solution  enri- 
chie  en  soude.  Malaxer  pendant  1  min  a  petite  vitesse,  puis  2  min  a  grande  vitesse.  Racier  a  I'aide  d'une  spatule 
souple,  les  parois  et  malaxer  a  nouveau  2  min  a  grande  vitesse. 

Confection  des  eprouvettes 

Introduire  le  mortier  correspondant  au  melange  1  dans  les  quatre  compartiments  du  moule,  en  commengant  par 
les  extremites  et  en  insistant  au  niveau  des  inserts  pour  ne  pas  emprisonner  de  bulles  d'air.  Remplir  les  moules  a 
mi-hauteur.  Placer  la  rehausse  et  positionner  I'ensemble  au  centre  de  la  table  a  secousses,  en  fixant  le  moule 
avec  deux  serre-joints.  Compacter  15  coups.  Completer  le  remplissage  jusqu'a  moitie  de  I'epaisseur  de  la 
rehausse.  Compacter  a  nouveau  trois  fois  15  coups.  Oter  la  rehausse  et  araser  suivant  la  norme  NF  P  15-433. 

Proceder  a  la  gachee  du  melange  2,  puis  a  celle  du  melange  3  et  a  la  confection  des  eprouvettes. 

Placer  les  moules  recouverts  de  leurs  couvercles  en  armoire  humide,  les  y  laisser  (24  ±  Vi)  h. 

Demoulage  et  mesure  initiale 

Demonter  les  moules,  en  commengant  par  les  vis  situees  au-dessous  des  moules,  puis  par  les  vis  qui  tenaient  les 
inserts  en  position,  puis  demonter  les  parois  laterales  et  separer  les  eprouvettes  des  entretoises.  Numeroter  cha- 
que  eprouvette. 

Verifier  que  les  inserts  sont  libres  de  toute  poussiere  ou  asperite,  eventuellement  nettoyer.  Regler  le  comparateur 
ou  palpeur  a  zero,  en  utilisant  la  reference  de  mesure,  puis  proceder  aux  mesures  /0  des  1 2  eprouvettes. 

Cure  a  la  vapeur 

Placer  les  eprouvettes  dans  le  ballon  a  col  large  au-dessus  de  I'eau  en  ebullition.  Veiller  a  eviter  les  contacts 
mutuels,  en  separant  les  eprouvettes  de  2  mm,  la  vapeur  d'eau  doit  pouvoir  circuler  librement  autour  des  eprou¬ 
vettes.  Laisser  4  h  en  systeme  clos. 

Placer  les  eprouvettes  dans  I'enceinte  de  conservation  a  (20  ±2)  ‘C  et  a  humidite  relative  de  100  %  jusqu'a  ce 
qu'elles  atteignent  20  °C  (entre  4  h  et  24  h). 

Cure  alcaline 

Disposer  les  quatre  eprouvettes  de  la  meme  serie  dans  les  porte-eprouvettes,  eux-memes  places  dans  les  reci¬ 
pients  en  acier  inoxydable.  Recouvrir  de  solution  KOH  1 0  %.  Mettre  a  I'etuve  a  (1 50  ±  2)  °C  pendant  (360  ±  1 0)  min. 

Sortir  les  eprouvettes,  les  rincer  a  I'eau  demineralisee,  tamponner  les  six  faces  sur  papier  absorbant  et  placer  en 
enceinte  de  conservation  pendant  (60  ±  5)  min. 

Verifier  la  proprete  des  inserts. 

Effectuer  les  mesures  de  longueur  A,  des  eprouvettes. 

Garder  les  eprouvettes  dans  I'enceinte  de  conservation  a  (20  ±  2)  ‘C  et  mesurer  a  nouveau  le  lendemain  pour 
controle. 
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5.2.5  Expression  des  resultats 

Calculer  pour  chaque  eprouvette  la  deformation  relative  e(n). 


e(n)  = 


l^n)-l0(n) 
L  +  I0(n) 


100 


avec  : 

n  numero  de  I'eprouvette  ; 

L  longueur  de  reference  ; 

/0  mesure  initiale  ; 

A 1  mesure  finale  (apres  cure  alcaline). 

Pour  chaque  serie  C/G  =  2,  5  et  1 0,  le  resultat  exprime  en  pourcentage  est  la  moyenne  des  e(n)  des  quatre  eprou- 
vettes  correspondantes.  Lorsque  la  deformation  relative  moyenne  est  superieure  a  0,03  %,  la  deformation  relative 
de  chaque  eprouvette  ne  doit  pas  s'ecarter  de  ±  15  %  de  la  moyenne. 

Parmi  les  trois  resultats  a  C/G  =  2,  5  et  10,  I'expansion  la  plus  elevee  est  retenue  pour  evaluer  la  reactivite  du 
granulat  teste. 

Precision  de  I'essai 

La  repetabilite  r,  pour  des  niveaux  de  valeurs  compris  entre  0,01 6  et  0,336  est  de  0,2  X  +  0,02. 


5.3  Essai  cinetique  chimique  :  variante 

5.3.1  Principe 

L'essai  consiste  a  attaquer,  dans  des  conditions  definies,  la  fraction  granulometrique  comprise  entre  0  pm 
et  31 5  pm  d'une  roche  ou  d'un  granulat  broye,  par  une  solution  de  soude  normale  a  80  °C  puis  a  mesurer  sur  le 
filtrat,  apres  refroidissement,  les  concentrations  en  silice  dissoute  et  sodium  restant,  aux  trois  echeances  de  temps 
suivantes  :  24  h,  48  h  et  72  h. 

Lorsque  la  teneur  en  carbonate  de  calcium  (CaC03)  est  superieure  a  1 5  %,  proceder  a  une  decarbonatation  avant 
la  realisation  de  I'essai. 

Lorsque  la  teneur  en  alumine  (Al203)  est  superieure  a  5  %,  I'essai  ne  s’applique  pas. 

5.3.2  Appareillage 

5.3. 2.1  Appareillage  d'usage  courant 

—  Concasseur  de  laboratoire,  permettant  d'obtenir  un  sable  ; 

—  Mortier  manuel  en  agate,  ou  mortier  mecanique  ; 

—  tamis  normalises  a  1 00  pm  et  31 5  pm,  avec  fond  et  couvercle  ; 

—  balances  de  precision,  au  1/100  g  pres  et  au  1/10  mg  pres  ; 

—  etuve  ventilee  reglable  en  temperature  de  80  °C  a  110  ‘C  ; 

—  fioles  a  vide  en  pyrex  de  1 00  ml ; 

—  buchners  porcelaine  de  500  ml  ; 

—  filtres  a  filtration  rapide  et  a  filtration  lente  ; 

—  bechers  polyethylene  de  500  ml  ; 

—  pipettes  de  5  ml,  10  ml,  20  ml  et  25  ml  ; 

—  fioles  jaugees  de  100  ml,  200  ml,  250  ml,  500  ml  et  1  000  ml  ; 

—  flacons  polyethylene  ; 

—  burettes  etalonnees. 
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5.3. 2.2  Appareillage  specifique 

Recipients  resistant  aux  agents  alcalins  et  a  la  temperature,  de  50  ml  a  75  ml  de  capacite,  devant  etre  bouches 
hermetiquement  (voir,  a  titre  d'exemple  Figure  6). 

Dimensions  en  millimetres 


Legende 

1  Vis  de  serrage  M8 

2  Couvercle  molete 

3  Corps  cylindrique  interieur  poli 

4  Joint  torique 

5  Etrier 

Figure  6  —  Pieces  metalliques  en  acier  inox  18/10 

pH-metre. 

Colorimetre  pour  dosage  de  la  silice,  permettant  de  mesurer  I'absorption  a  401 ,6  nm. 

Photometre  de  flamme  pour  dosage  du  sodium  a  la  longueur  d'onde  de  589  nm,  repondant  aux  prescriptions  de 
la  norme  NF  EN  196-21 . 

NOTE  D'autres  moyens  analytiques  du  dosage  du  sodium  et  du  silicium  peuvent  etre  utilises  (torche  a  plasma,  spectro- 
photometre  d'absorption  atomique,  electrode  specifique...).  Ils  doivent  alors  etre  mentionnes  dans  le  proces-verbal  d'essai 
ainsi  que  les  normes  de  reference. 
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5.3.3  Reactifs  et  materiaux 

Utiliser  uniquement  des  reactifs  de  qualite  analytique  reconnue  et  de  I'eau  distillee  ou  de  I'eau  de  purete  equivalente. 

1)  Solution  de  soude  1  mol/l  (NaOH). 

Dissoudre  40  g  d'hydroxyde  de  sodium  dans  de  I'eau  et  completer  a  1  000  ml. 

2)  Acide  chlorhydrique  concentre  (HCI). 

3)  Reactif  molybdique. 

Dissoudre  1 8,75  g  d'heptamolybdate  d'ammonium  [(NH4)6  Mo7024.4H20]  dans  de  I'eau  et  completer  a  500  ml. 

4)  Solution  de  fluorure  de  sodium  (NaF). 

Dissoudre  10  g  de  fluorure  de  sodium  dans  de  I'eau  et  completer  a  1  I. 

Conserver,  de  preference,  cette  solution  dans  un  flacon  de  polyethylene. 

5)  Solution  d'acide  borique  saturee  (H3B03). 

Dissoudre  environ  50  g  d'acide  borique  dans  de  I'eau  et  completer  a  1  000  ml. 

6)  Solution  tampon  pH  1 ,4  pour  etalonnage  du  pH-metre. 

Dissoudre  7,505  g  d'acide  ammino-acetique  (NH2CH2COOH)  et  5,850  g  de  chlorure  de  sodium  (NaCI)  dans 
de  I'eau  et  completer  a  1  000  ml.  Amener  300  ml  de  cette  solution  a  1  000  ml  avec  de  I'acide  chlorhydrique 
dilue  1  +  99. 

7)  Solution  de  pH  1,6. 

Diluer  HCI  concentre  avec  de  I'eau  distillee  et  amener  le  pH  a  1,6  a  I'aide  d'un  pH-metre,  (environ  4  ml  d'HCI 
par  litre). 

8)  Solution  d'acide  sulfurique  (H2S04)  2  mol/l. 

Diluer  110  ml  d'acide  sulfurique  concentre  (densite  :  1,84  ;  purete  :  95  %  )  avec  de  I'eau  ;  amener  a  1  000  ml. 

9)  Solution  de  soude  (NaOH)  2  mol/l. 

Dissoudre  80  g  d'hydroxyde  de  sodium  dans  de  I'eau  et  completer  a  1  000  ml. 

10) Acide  phosphorique  concentre  (H3P04). 

1 1  )Acide  chlorhydrique  (HCI)  dilue  1  +  1 . 

Preparation  des  solutions  etalons  et  des  courbes  d'etalonnage  de  la  silice. 

Solution  de  base. 

Etendre  a  1  I,  une  ampoule  standard  de  1  g  de  silicium  (Si).  Cette  solution  contient  done  2,1 39  3  g  de  dioxyde  de 
silicium  (Si02).  La  conserver  dans  un  flacon  de  polyethylene. 

Solution  etalon. 

Pipeter  50  ml  de  la  solution  de  base  dans  un  ballon  jauge  de  500  ml  et  porter  au  trait  avec  de  I'eau.  Cette  solution 
ne  doit  pas  etre  conservee  apres  I'etalonnage.  1  ml  de  cette  solution  contient  0,21 4  mg  de  silice  exprimee  en  Si02. 

Etablissement  de  la  courbe  d'etalonnage. 

Dans  des  bechers  polyethylene  de  500  ml,  introduire  au  moyen  d'une  burette,  les  volumes  de  solutions  d'etalon¬ 
nage  de  silice  indiques  au  Tableau  1. 


Tableau  1  — Volumes  des  solutions  pour  la  preparation  des  solutions  etalons 

et  leurs  concentrations  en  Si02 


Numero  d’ordre 

Blanc 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

Solution  Si02  etalon  (G2  ml) 

0 

1 

2,5 

5 

10 

15 

20 

25 

30 

Teneurs  en  Si02  mg/200  ml 

0 

0,21 

0,53 

1,07 

2,14 

3,20 

4,28 

5,35 

6,42 
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Ajouter  1 0  ml  de  la  solution  de  NaF  (5. 3. 3-4))  puis,  apres  une  attente  de  5  min,  ajouter  80  ml  de  la  solution  saturee 
d'acide  borique  (5. 3. 3-5)). 

A  I'aide  de  la  solution  de  soude  (5. 3. 3-9))  ou  d'acide  sulfurique  (5. 3. 3-8)),  amener  le  pH  des  solutions  d'attaque  a 
un  pH  voisin  de  1 ,45.  Realiser  cette  operation  a  I'aide  d'un  pH-metre  etalonne  avec  la  solution  tampon  pH  =  1 ,4 
(5. 3. 3-6)). 

Introduire,  au  moyen  d'une  pipette,  1 0  ml  de  la  solution  de  molybdate  d'ammonium  (5.3)  dans  la  solution  (temps  0). 
Ajuster  le  pH  de  la  solution  a  1 ,60  en  ajoutant  soit  de  la  soude  (5. 3. 3-9)),  soit  de  I'acide  sulfurique  (5. 3. 3-8)). 

T ransvaser  les  solutions  dans  des  ballons  jauges  de  200  ml. 

Rincer  les  bechers  au  moyen  d'acide  chlorhydrique  dilue  a  pH  =  1 ,60  (5.7)  et  ajuster  les  ballons  jauges  au  trait. 
Homogeneiser. 

(20  ±  1)  min  apres  I'introduction  du  molybdate  d'ammonium,  mesurer  la  densite  optique  au  photo-colorimetre 
(5. 3. 2. 2),  en  utilisant  des  cuves  de  1  cm  de  longueur  optique,  a  la  longueur  d'onde  de  401 ,6  nm.  Porter  sur  un 
graphique  les  densites  optiques  mesurees,  en  fonction  des  teneurs  en  silice  correspondante  donnees  au  Tableau  1 . 

Preparation  des  solutions  etalons  et  des  courbes  de  Na20. 

Remarque  preliminaire  :  le  principe  de  la  determination  de  la  teneur  en  alcalins,  les  reactifs,  ainsi  que  la  prepara¬ 
tion  des  solutions  etalons  correspondent  a  ceux  de  I'article  7  de  la  norme  NF  EN  1 96-21  ;  seule  differe  la  gamme 
de  concentration  des  solutions  etalons,  qui  est  etendue  a  des  valeurs  superieures,  pour  mieux  s'adapter  aux 
concentrations  elevees  des  filtrats  a  doser. 

Solution  etalon  d'oxyde  de  sodium  (Na20). 

Dissoudre  dans  I'eau  1,886  g  de  chlorure  de  sodium  (NaCI),  prealablement  seches  a  110  °C  pendant  30  min. 
Amener  cette  solution  a  500  ml. 

Elle  contient  2  mg  d'oxyde  de  sodium  par  millilitre,  exprime  en  Na20. 

Etablissement  de  la  courbe  d'etalonnage. 

Dans  des  fioles  jaugees  de  200  ml,  introduire  au  moyen  d'une  burette,  les  volumes  de  solution  d'etalonnage  indi- 
ques  au  Tableau  2. 


Tableau  2  —  Volumes  des  solutions  pour  la  preparation  des  solutions  etalons 

et  leur  concentration  en  Na20 


Numero  d’ordre 

Blanc 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

Solution  etalon  Na20  ml 

0 

2 

4 

6 

8 

10 

12 

14 

16 

Teneurs  en  Na20  mg/200  ml 

0 

4 

8 

12 

16 

20 

24 

28 

32 

Ajouter  5  ml  d'acide  phosphorique  concentre  (5.3.3-10))  et  10  ml  d'acide  chlorhydrique  dilue  1  +  1  (5.3.3-11)). 
Amener  a  200  ml  avec  de  I'eau. 

Pulveriser  les  solutions  etalons  dans  la  flamme  du  photometre  (4.2),  en  commengant  par  le  blanc  et  amener 
I'aiguille  du  photometre  sur  zero. 

Continuer  a  pulveriser  successivement  les  autres  solutions  d'etalonnage  dans  I'ordre  des  concentrations  crois- 
santes.  Mesurer  les  intensites  obtenues  a  589  nm. 

Reporter  sur  un  graphique,  les  intensites  en  fonction  des  concentrations  en  oxyde  de  sodium  obtenues  dans  les 
solutions  d'etalonnage. 

5.3.4  Execution  de  I'essai 

Preparer  un  echantillon  representatif  du  materiau  a  etudier,  conformement  aux  normes  NF  EN  932-1  et 
NF  EN  932-2. 

Secher  I'echantillon  entre  100  °C  et  105  °C. 

Concasser  la  totalite  de  I'echantillon  jusqu'a  obtenir  une  granularity  inferieure  a  3,15  mm. 

Effectuer  une  reduction  de  I'echantillon  jusqu'a  (350  ±  10)  g. 

Separer  le  passant  a  100  lam. 

Proceder  au  broyage  du  refus  a  100  |im,  au  mortier  manuel  ou  au  mortier  mecanique. 
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Pendant  I'operation  recueillir  frequemment  les  elements  inferieurs  a  100  pm.  Peser  chaque  fois  cette  fraction  et 
I'ajouter  au  passant  a  100  |im. 

Arreter  le  broyage  lorsque  le  refus  a  315  ^im  est  compris  entre  3  %  et  5  %  et  la  quantite  d'elements  inferieurs 
a  1 00  |im  produite  est  comprise  entre  30  %  et  45  %. 

Melanger  les  deux  fractions  granulometriques  et  homogeneiser  I'echantillon.  Determiner  sa  courbe  granulometri- 
que  entre  40  |im  et  100  ^im  et  la  faire  figurer  sur  le  proces-verbal  d'essai. 

Peser  trois  prises  d'essai  de  (25  ±  0,01)  g,  pour  chaque  echeance  de  temps. 


5.3.5  Expression  des  resultats 

Les  resultats  des  dosages  en  silice  et  oxyde  de  sodium,  etant  exprimes  en  concentration  molaire  (mmol/l),  on  pro- 
cede  au  calcul  du  rapport  molaire  Si02/Na20  pour  les  trois  essais  d'une  echeance  puis  a  la  moyenne  des  trois 
valeurs. 

On  procede  de  meme,  pour  les  trois  echeances  et  on  reporte  ces  valeurs  sur  un  graphique  Figure  7,  donnant  leur 
evolution  en  fonction  du  temps  (cinetique  de  la  reaction). 

Pour  I'interpretation  des  resultats,  il  faut  se  reporter  au  fascicule  de  documentation  FD  P  18-542. 

Une  echeance  differente  est  requise  dans  deux  situations  : 

—  dans  le  cas  d'un  granulat  qui  manifeste  une  tres  forte  dissolution  de  silice  a  24  h,  il  faut  effectuer  un  test  a  une 
echeance  plus  breve  (8  h  ou  12  h)  ; 

—  dans  le  cas  ou  I'interpretation  de  I'essai  resterait  encore  incertaine  au  bout  de  72  h  (courbe  a  la  limite  de  deux 
zones  ou  traversant  plusieurs  zones),  il  faut  pratiquer  un  test  a  une  echeance  ulterieure  (96  h,  par  exemple). 

Le  rapport  molaire  Si02/Na20,  fonction  du  temps,  est  represente  par  une  courbe  qui  peut  etre  reportee  sur  le 
graphique  de  la  figure  7. 


Legende 

1  Zone  PRP 

2  Zone  PR 

3  Zone  NR 


Figure  7  —  Graphique  des  resultats 
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6  Essai  a  long  terme 
6.1  Principe 

Le  potentiel  d’expansion  des  granulats  en  milieu  humide  et  en  presence  d’alcalins,  est  mesure  par  un  essai  de 
gonflement  d’eprouvettes  de  beton  conservees  a  (38  ±  2)  °C  et  100  %  d’humidite  relative. 

Cet  essai  peut  etre  realise  avec  tous  les  granulats.  II  permet,  avec  la  prise  en  compte  de  la  demarche  petrogra- 
phique,  de  les  qualifier  en  trois  classes  NR,  PR,  PRP,  en  application  du  fascicule  de  documentation  FD  P  18-542. 

Lorsque  la  determination  porte  sur  un  sable,  le  gravillon  entrant  dans  la  composition  du  beton  est  obligatoirement 
un  calcaire  ayant  une  teneur  en  silice  (Si02)  inferieure  a  4  %. 

Lorsque  la  determination  porte  sur  un  gravillon,  le  sable  entrant  dans  la  composition  du  beton  est  un  sable  calcaire 
dont  la  teneur  en  silice  est  inferieure  a  4  %  ou  tout  autre  sable  qualifie  sans  ambigui'te  de  NR,  c’est-a-dire  ne  don- 
nant  pas  lieu  a  une  expansion  superieure  a  la  moitie  de  la  valeur  seuil  d’un  des  tests  cribles. 

Lorsque  la  determination  porte  sur  un  melange  granulaire  (sable  +  gravillon  ou  melange  a  beton  0/20),  le  melange 
est  utilise  tel  quel. 


6.2  Appareillage 

6.2.1  Appareillage  d’usage  courant 

Concasseur  permettant  d’obtenir  un  0/20  a  partir  d’un  0/D. 

Tamis  normalises  de  4  mm  et  20  mm. 

Malaxeur  a  beton  a  axe  vertical. 

Cone  d’ABRAMS  (NF  P  1 8-451 ). 

Table  vibrante. 

Aerometre  pour  beton  (NF  P  18-353).  NF  EN  12350-7. 

Balance  dont  la  portee  limite  est  compatible  avec  les  masses  a  peser  et  permettant  de  faire  toutes  les  pesees 
avec  une  precision  relative  de  0,1  %. 

Chronometre  (a  la  seconde  pres). 

Moules  pour  eprouvettes  prismatiques  de  70  mm  x  70  mm  x  282  mm  permettant  de  fixer  des  plots  de  mesure. 
Ceux-ci  doivent  etre  disposes  pour  avoir  une  longueur  de  mesure  effective  de  I’eprouvette  de  250  mm  (Figure  8). 
Les  tolerances  sur  les  dimensions  sont  de  ±  1  mm. 
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Dimensions  en  millimetres 


10  ,  ,  282  .  ,  10 
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Figure  8  —  Moule  pour  eprouvette  prismatique  de  70  mm  x  70  mm  x  282  mm 

Plots  de  mesure  en  acier  inoxydable. 

II  est  recommande  d’utiliser  des  plots  hexagonaux  crantes  en  acier  inoxydable,  de  longueur  18  mm  et  de  14  mm 
d’entre  plat. 

Plaque  de  protection  avec  joint  d'etancheite  (Figure  9). 
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Dimensions  en  millimetres 
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Figure  9  —  Plaque  de  verre  avec  joints  d’etancheite 


6.2.2  Appareiilage  specifique 

Appareil  de  mesure,  avec  comparateur,  de  la  longueur  des  eprouvettes  avec  une  precision  de  0,003  mm 
(Figure  1)  et  barreau  etalon  en  invar  de  (282  ±  1)  mm  de  longueur. 

Conteneur  en  acier  inoxydable  equipe  d’un  joint  d’etancheite  destine  a  recevoir  les  eprouvettes  de  beton 
(Figure  10). 
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Dimensions  en  millimetres 


Legende 

1  Forme  qui  evite  les  retombees  de  condensation 

2  Couvercle 

3  Joint  d'etancheite 

4  Poignee  articulee 

5  Grille  inox  maille  de  80,  pour  positionner  les  prismes 

6  Tole  inox  de  1 ,5 

7  Prisme  70  x  70  x  282 

8  Grille  inox,  maille  de  10 

9  Eau 

Figure  10  —  Conteneur  pour  six  prismes 

Reacteur  metallique  equipe  de  resistances  chauffantes  immergees  dans  I’eau,  assurant  a  I'interieur  du  conteneur 
la  temperature  de  (38  ±2)  ‘C  et  1 00  %  d'humidite  relative  (Figure  1 1 ). 
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Dimensions  en  millimetres 


1300  X  1090 


5 


Legende 

1  Tole  inox 

2  Calorifuge 

3  Conteneur 

4  Eau 

5  Thermoplongeur 

6  Grille  inox 

7  Thermocouple  de  regulation 

8  Couvercle 

Figure  11  —  Reacteur  pour  neuf  conteneurs 
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6.3  Reactifs  et  materiaux 
6.3.1  Produits  utilises 

Solution  de  soude  de  concentration  connue  ou  pastilles. 

Eau  demineralisee. 

Ciment  Portland  CEM  I  42,5  N  ou  R  ou  52,5  N  ou  R,  conforme  a  la  norme  NF  EN  197-1,  dont  la  teneur  en  equi- 
valant  Na20(%  Na20  +  0,658  %  K20)  est  comprise  entre  0,6  %  et  1 ,0  %.  Les  alcalins  sont  doses  selon  les  modes 
operatoires  de  la  norme  NF  EN  196-21  ou  de  toute  autre  methode  equivalente. 

Le  ciment  doit  avoir  une  teneur  en  MgO,  mesuree  selon  la  methode  decrite  dans  la  norme  NF  EN  1 96-2  ou  selon 
toute  autre  methode  equivalente,  inferieure  a  2  %.  II  doit  presenter  une  expansion  inferieure  a  1 ,0  mm,  mesuree 
selon  la  norme  NF  EN  196-3. 


6.3.2  Materiaux  soumis  a  I’essai 

L’echantillon  est  prepare  suivant  les  prescriptions  de  la  norme  NF  EN  932-2. 

Le  sable  a  qualifier  est  utilise  tel  quel. 

Le  gravillon  a  qualifier  est  utilise  tel  quel.  Compte  tenu  de  la  taille  des  eprouvettes,  et  en  application  de  la  norme 
NF  EN  1 2390-1 ,  la  fraction  superieure  a  20  mm  doit  etre  eliminee  sauf  dans  le  cas  des  roches  meubles  2\  Noter 
la  proportion  de  cette  fraction. 

Le  melange  granulaire  (0/D)  est  utilise  tel  quel  si  D  >  20  mm,  sinon  : 

—  dans  le  cas  des  roches  massives,  la  fraction  >  20  mm  est  eliminee  (la  proportion  doit  en  etre  notee) ; 

—  dans  le  cas  des  roches  meubles,  la  fraction  >  20mm,  si  elle  represente  plus  de  2  %  en  masse  de  I’echantillon, 
doit  etre  concassee  de  fagon  menagee,  afin  de  limiter  la  proportion  d’elements  <  4  mm  et  le  produit  obtenu  est 
reincorpore  dans  I’echantillon. 

Le  ciment  est  enrichi  en  alcalins  par  ajout  de  NaOH  dans  I’eau  de  gachage  jusqu’a  obtenir  1,25  %  de  Na20 
equivalent. 


6.4  Execution  de  I'essai 

Formulation  et  fabrication  du  beton  d'essai. 

Le  dosage  en  ciment  est  fixe  a  41 0  kg  par  metre  cube  de  beton  en  place. 

Le  calcul  de  la  composition  du  beton  doit  tenir  compte  de  la  quantite  d’air  occlus  ainsi  que  de  I’humidite  des  echan- 
tillons  de  granulat  utilises. 

II  est  recommande  que  la  quantite  d’air  occlus  ne  depasse  pas  2  %  ;  les  quantites  de  granulats  et  d’eau  sont  ajus- 
tees  de  fagon  a  obtenir  (1  ±  0,030)  m3  de  beton  compacte  en  place. 

Noter  la  quantite  d’air  si  celle-ci  depasse  2  %. 

La  quantite  d’eau  demineralisee  contenant  I’ajout  de  NaOH,  est  ajustee  pour  que  le  beton  ait  un  affaissement  au 
cone  d’Abrams  de  (80  ±  20)  mm. 

Pour  qualifier  un  sable,  le  volume  de  sable  a  utiliser  est  de  255  I  ;  la  quantite  de  gravillon  est  de  I’ordre 
de  1  100  kilogrammes  par  metre  cube  mais  elle  peut  varier  autour  de  cette  valeur  en  fonction  de  la  quantite  d’eau 
et  d’air  occlus. 

Pour  qualifier  un  gravillon,  le  volume  de  gravillon  a  utiliser,  quel  que  soit  le  d/D  est  de  435  I.  La  quantite  de  sable 
a  ajouter  est  de  I’ordre  de  660  kilogrammes  par  metre  cube  ;  mais  elle  peut  varier  autour  de  cette  valeur  en  fonc¬ 
tion  de  la  quantite  d’eau  et  d’air  occlus.  La  qualification  de  petite  coupure  conduit  a  realiser  un  beton  a  formule 
discontinue. 


2)  Seule  la  fraction  4/20  est  reincorporee  a  la  prise  d’essai  si  I’echantillon  est  un  gravillon  de  roche  meuble. 
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Pour  qualifier  un  melange  granulaire  0/D  (avec  D  >  20  mm),  la  quantite  a  utiliser  est  de  I’ordre  de  1  760  kilogram¬ 
mes  par  metre  cube  mais  elle  peut  varier  autour  de  cette  valeur  en  fonction  de  la  quantite  d’eau  et  d’air  occlus. 

Le  gachage  du  beton  est  effectue  au  malaxeur  dans  une  salle  a  (20  ±  2)  °C.  Introduce  les  constituants  du  beton 
dans  le  malaxeur  dans  I’ordre  suivant  :  Environ  la  moitie  des  gravillons,  du  sable  et  de  I’eau  contenant  I’ajout 
de  NaOH. 

Malaxer  30  s, 

Introduce  le  ciment  puis 

Le  reste  des  gravillons,  de  sable  et  d’eau. 

Malaxer  le  beton  pendant  3  min  (rotation  recommandee  :  (17  ±  3)  tr/min). 

Tableau  resumant  les  regies  de  formulation  : 


Constituants 

Qualification  d’un  sable 

Qualification  d’un  gravillon 

Qualification 
d’un  melange  granulaire 

Ciment 

410  kg/m3 

Sable 

255  1 

du  sable  a  qualifier 

660  kg/m3  de  4/20  NR  a  ajuster 
de  meme  que  I’eau  pour  obtenir 

1  m3  de  beton  compacte  en  place 
de  consistance  S2 

1  760  kg/  m3  de  melange  0/D, 
avec  D  <  20  mm,  utilise  tel  quel. 

La  proportion  d’eau  est  ajustee 
pour  obtenir  1  m3  beton 
compacte  de  consistance  S2. 

Concassage  menage  du  >  20  mm 
et  reincorporation  du  produit  dans 
le  melange  dans  le  cas  des 
roches  meubles.  Elimination 
du  >  20  mm  dans  les  autres  cas. 

Gravillon 

1  1 00  kg/  m3  de  gravillon  NR, 
a  ajuster  de  meme  que  I’eau 
pour  avoir  1  m3  de  beton 
compacte  en  place 
de  consistance  S2 

435  1 

du  gravillon  a  qualifier. 

Dans  le  cas  des  roches 
meubles,  quand  D  >  20  mm  : 
concassage  menage  du  >  20  mm 
et  reincorporation  du  4/20  obtenu. 

Elimination  du  >  20  mm  dans  les 
autres  cas 

Air  occlus 

<2% 

NOTE  S2  correspond  a  5  cm  a  9  cm  de  Slump  Test. 

6.4.1  Preparation  des  prismes  de  beton 

Utiliser  les  moules  decrits  au  paragraphe  6.2.1 ,  a  trois  compartiments  par  moule.  Chaque  compartiment  est  prea- 
lablement  huile  puis  equipe  des  plots  de  mesure.  La  distance  L  entre  les  plots  est  de  (250  ±  3)  mm. 

La  mise  en  place  du  beton,  qui  doit  etre  particulierement  soignee  au  niveau  des  plots,  est  faite  sur  table  vibrante 
apres  remplissage  prealable  du  moule  jusqu’a  mi-hauteur. 

Le  temps  de  vibration  est  chronometre  et  ajuste  suivant  la  consistance  du  beton  :  la  vibration  est  arretee  des 
I’apparition  d’une  remontee  de  laitance.  Le  beton  doit  affleurer  le  haut  du  moule. 

Dans  la  mesure  du  possible  la  surface  du  beton  est  laissee  telle  quelle,  sans  arasement  ni  talochage.  Si  ceux-ci 
s’averent  indispensables  ils  doivent  etre  reduits  au  strict  minimum  afin  de  ne  pas  decompacter  la  partie  superieure 
des  eprouvettes  et  ne  pas  provoquer  d’arrachement  de  granulats. 

Recouvrir  le  moule  avec  la  plaque  comportant  un  joint  de  caoutchouc  (Figure  9).  Peser  le  moule  recouvert  de  la 
plaque,  parfaitement  nettoye  des  coulures  de  beton. 
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6.4.2  Demoulage,  mesure  initiale  et  conservation  des  eprouvettes 

Les  moules  sont  conserves  pendant  (24  ±  0,5)  h  a  (20  ±  2)  °C  et  au  moins  a  90  %  d'humidite  relative  dans  des 
conditions  permettant  d’eviter  toute  perte  de  masse  superieure  a  10  g  par  moule  de  trois  eprouvettes.  Si  on  ne 
dispose  pas  d’enceinte  climatique  adaptee,  on  enveloppera  les  moules  munis  de  leur  couvercle  dans  des  linges 
humides  et  on  placera  I'ensemble  dans  des  sacs  etanches. 

Peser  le  moule  avant  demoulage  des  eprouvettes  et  noter  s’il  y  a  eu  perte  de  masse. 

Lors  du  demoulage,  chaque  eprouvette  est  immediatement  identifiee,  avec  reperage  du  haut  de  I’eprouvette  et 
identification  des  faces,  ebavuree,  pesee  et  sa  longueur  mesuree  :  soit  Lon  avec  n  =  numero  de  I'eprouvette. 

Les  mesures  exprimees  en  millimetres  sont  effectuees  avec  une  precision  de  0,001  mm. 

Les  eprouvettes  sont  ensuite  immergees  pendant  (30  ±  5)  min  dans  de  I’eau  a  (20  ±  2)  °C.  Elies  sont  sorties  et 
I’eau  de  surface  est  epongee  a  I’aide  d’une  eponge  humide. 

On  procede  alors  a  une  nouvelle  mesure  de  masse  et  de  longueur  afin  de  s’assurer  de  I’exactitude  des  points 
«zero».  Cette  operation  ne  doit  pas  exceder  5  min. 

Les  eprouvettes  prennent  du  poids  et  ne  changent  pas  de  longueur.  Un  resultat  contraire  entrainera  une  verifica¬ 
tion  de  la  chaine  de  mesure. 

Les  eprouvettes  sont  ensuite  placees  verticalement  dans  le  conteneur  en  metal  inoxydable  contenant  (35  ±  5)  mm 
d'eau. 

Le  conteneur  est  stocke  dans  le  reacteur  defini  au  paragraphe  6.2.2. 


6.4.3  Procedure  de  mesures  de  poids  et  de  deformation  longitudinale 

A  chaque  echeance  de  mesure 

—  sortir  sans  I'ouvrir  le  conteneur  dont  on  souhaite  mesurer  les  eprouvettes  du  reacteur  et  laisser  refroidir  cou¬ 
vercle  ferme  a  (20  ±  2)  °C  pendant  (24  ±  2)  h  ; 

—  verifier  le  zero  du  comparateur  avec  le  barreau  etalon  ; 

—  suivre  la  procedure  suivante,  celle-ci  ne  devant  pas  exceder  2  min  par  eprouvette  mesuree  afin  d’en  limiter  la 
dessiccation. 

1)  Sortir  une  eprouvette  du  conteneur  en  prenant  soin  de  refermer  aussitot  le  couvercle  ; 

2)  Peser  I’eprouvette,  soit  Mt  (n)  la  masse  avec  n  =  I’identifiant  de  I’eprouvette  et  t  =  I’echeance  en  mois  de  la 
mesure  ; 

3)  Essuyer  avec  soin  les  plots  en  inox  ; 

4)  Mesurer  I’eprouvette,  en  la  presentant  toujours  de  la  meme  fagon.  La  mesure  brute  est  notee  Lx  (n)  avec 
n=  I’identifiant  de  I’eprouvette  et  f  =  I’echeance  en  mois.  On  s’assurera  de  la  Constance  de  cette  mesure 
en  faisant  pivoter  legerement  I’eprouvette  sur  elle-meme  ; 

5)  Reintroduire  I’eprouvette  dans  le  conteneur  en  la  retournant  par  rapport  a  sa  position  avant  la  mesure  ; 

6)  Refaire  les  etapes  1  a  5  pour  toutes  les  eprouvettes  d’un  meme  conteneur. 

Verifier  le  zero  du  comparateur  avec  le  barreau  etalon  a  chaque  prisme. 

Si  I’ecart  est  de  plus  de  3  pm  (ou  1  graduation  du  retractometre  Ville  de  Paris,  soit  2,8  |im)  sur  la  longueur  du 
barreau  etalon,  recommencer  immediatement  les  mesures  des  prismes  du  conteneur  concerne. 

Dans  tous  les  cas  refaire  le  zero  si  besoin. 

A  la  fin  des  mesures,  verifier  le  niveau  d’eau  dans  le(s)  conteneur(s)  et  dans  le(s)  reacteur(s),  le(s)  reajuster  si 
necessaire  et  remettre  le(s)  conteneur(s)  dans  le(s)  reacteur(s). 
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6.5  Duree  de  I’essai  et  echeances  des  mesures 

Les  mesures  Ltn  sont  exprimees  en  millimetres  et  effectuees  a  chacune  des  echeances  ci-apres  avec  une  preci¬ 
sion  de  0,003  mm  : 

—  Les  echeances  des  mesures  sont :  1  mois,  2  mois,  3  mois,  4  mois,  6  mois  et  8  mois,  preciser  le  nombre  equi- 
valant  de  jours  a  chaque  echeance. 

Une  mesure  supplementaire  pourra  etre  effectuee,  en  cas  de  doute,  a  10  mois  ;  dans  ce  cas  la  mesure  est  infor¬ 
mative. 

Calculer  sur  les  trois  prismes  : 

*  *-ti  =  *-ti  -  *-oi 

•  Lt2  =  Lt2-  L02 

=  Lt3~L03 


6.6  Expression  des  resultats 

Calculer  a  chaque  echeance  la  deformation  relative  e.T  :  en  prenant  pour  longueur  de  base  des  eprouvettes 
L  =  250  mm. 

Le  resultat  exprime  en  pourcentage  est  la  moyenne  arithmetique  des  eT  (1  a  3). 

Lorsque  la  deformation  relative  moyenne  est  superieure  a  0,03  %,  la  deformation  relative  de  chaque  eprouvette 
ne  doit  pas  s'ecarter  de  ±  20  %  de  la  moyenne,  sinon  refaire  I’essai. 
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